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Abstract
In  this  work, we  explore  the  synthesis and  characterization  of a ceramic  oxide  type La0.8 
Sr0.2 CrO3, through citrate intermediaries which made possible to obtain a pure crystalline phase 
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formation of corresponding citrates, identifying the optimal calcination temperature and avoiding 
the potential volatilization of chromium species. The calcined material was characterized by 
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morphology, texture and surface characteristics of the material, with an average crystallite size of 
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synthesis method.
Keywords:  Perovskites, citrate precursors, solid oxide fuel cells (SOFC).
Síntesis y caracterización de una perovskita simple del 
tipo La0.8 Sr0.2 CrO3
Resumen 
En este trabajo se explora la síntesis y caracterización de un óxido cerámico tipo La0.8 Sr0.2 
CrO3, a través de intermediarios tipo citrato que propiciaron la obtención de una fase cristalina pura 
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cítrico, que se trataron a una temperatura de 120 °C, hasta la consolidación de un gel que luego de 
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óxido cerámico. El precursor se caracterizó por espectroscopia infrarroja (FTIR) y análisis térmico 
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tratamiento térmico para evitar la potencial volatilización de especies de cromo. El material calcinado 
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rayos X (XRF), indicando la efectividad del método de síntesis propuesto. 
Palabras clave: Perovskitas, precursores de citrato, pilas de combustible de óxido sólido (SOFC).
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1    Introducción
Durante las últimas décadas ha surgido un creciente interés por el desarrollo de 
sistemas alternativos para la generación de energía limpia y renovable, que permitan 
el empleo de combustibles de bajo impacto ambiental, reducir las emisiones de gases 
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fuentes eólicas hasta las de tipo fotovoltáico y sistemas híbridos, entre otros, las pilas de 
combustible son dispositivos que sobresalen como una de las alternativas más prominentes 
para la producción de energía, toda vez que pueden producir electricidad de forma directa 
   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(  )B(" 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rendimientos termodinámicos que no están limitados al ciclo de Carnot [1, 3]. Si bien 
en el mercado se comercializan desde hace un tiempo, las pilas de combustible son muy 
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pilas de baja, media y alta temperatura de operación. Las pilas de baja y media temperatura 
fundamentan su desarrollo comercial debido a que posibilitan la fabricación de dispositivos 
móviles y portables de uso cotidiano en intervalos de temperatura que oscilan entre los 
60 y los 200 °C. Esta enome ventaja las ha consolidado como uno de los sistemas más 
comunes y convencionales a nivel comercial. A pesar de ello, las elevadas cantidades 
de electrocatalizador de metal noble que emplean en sus ánodos (Pt, Rh, Pd) y su alta 
tendencia al envenenamiento por monóxido de carbono, las convierten en un blanco fácil 
del deterioro y, por tanto, de un elevado costo de funcionamiento, sumado al grado de 
J($("H*H("***$(B(Z!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Por otra parte, las pilas de combustible de alta temperatura de operación con electrodos 
sólidos cerámicos, denominadas comúnmente como SOFC, son dispositivos relativamente 
más sencillos, pues no incorporan metales nobles en sus electrodos ni requieren altos 
niveles de pureza de los gases de alimentación, lo que sumado a su elevada tolerancia a 
sustancias como el CO, que incluso puede utilizarse como combustible, consolidan este 
tipo de pilas como uno de los sistemas más apropiados para el diseño de unidades auxiliares 
de poder y sistemas para el abastecimiento de energía eléctrica en zonas apartadas de la 
infraestructura convencional [8].  A pesar de sus amplias ventajas, aspectos negativos 
como la alta tendencia a la deposición de carbono en el componente anódico y en ocasiones 
la baja estabilidad térmica y estructural de los electrodos, la ciencia de materiales ha 
"*-"-^*H("*$*$D*J(*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y morfológicas novedosas, principalmente derivadas de la implementación de nuevas 
rutas de síntesis, lo que ha permitido focalizar ingentes esfuerzos en el área de la física y 
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En este sentido, una de las estrategias  más empleadas, en la actualidad, es la de 
producir materiales cerámicos con estructura tipo perovskita un óxido con fórmula general 
ABO3, el cual es capaz de combinar el efecto de un catión con propiedades estructurales en 
la posición A del óxido (típicamente una tierra rara) y un catión de transición en la posición 
B, lo que le permite lograr materiales multifuncionales y escalables a nivel industrial, sin 
la necesidad de emplear costosos metales nobles para promover las reacciones asociadas 
a este tipo de dispositivos. Si bien es cierto que desde hace mucho se han implementado 
*"* $U""*   *K(**  * *  $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
[11], el de precipitación [12], el de mecano síntesis [13] y el hidrotérmico, entre otros 
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mejores resultados debido a que posibilita la conformación de la fase cristalina buscada 
en los menores tiempos de reacción y permite conservar una serie de propiedades 
texturales y morfológicas de importancia a nivel electrocatalítico, conformando sólidos 
*(("$U"5(#"*"*($7"(D**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permiten  promover el desarrollo de reacciones in situ (reformado de hidrocarburos) para 
la generación del combustible de hidrógeno a bajos costos. Al respecto y fundamentado en 
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algunos óxidos tipo perovskita han sido investigados como los materiales más promisorios 
para eventuales aplicaciones, Gorte et al. [16] ha reportado una amplia información sobre 
el comportamiento de diferentes óxidos tipo perovskita para aplicación en componentes 
anódicos en tecnologías SOFC, mostrando que es necesario que el sólido pueda promover 
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concentra en evaluar una zona activa donde el catalizador anódico entra en contacto 
con la fase de combustible y el electrolito, denominado límite trifásico (abreviadamente 
TPB), dicho parámetro reviste una especial importancia pues a mayores valores de TPB, 
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desarrollo de las reacciones químicas. En este sentido, el uso de diferentes materialess, 
basados en el sistema La
/
 Srx CrO han representado siempre los más relevantes, 
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Por lo anterior y con el ánimo de aportar conocimiento alrededor de los procesos de 
síntesis que rigen la obtención de materiales estructurados tipo perovskita con potenciales 
aplicaciones en pilas de combustible de óxido sólido (SOFC), la presente investigación 
se focaliza en la evaluación de una ruta de química húmeda que permita obtener un 
material basado en la estructura La0.8 Sr0.2 CrO3, para determinar el efecto del proceso 
de fabricación en términos de la composición, morfología y tamaño de cristalito entre 
otros. Para este propósito, el material se caracterizará mediante diferentes técnicas físicas 
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metodología propuesta.
2    Parte experimental
Para la síntesis del óxido de lantano, estroncio y cromo, se utilizaron los 
correspondientes nitratos de lantano, La (NO3)3.6H2_V*"("<5_3)3V
y cromo Cr(NO3)32_V "****""((*"(45>
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), ajustándolos a una  concentración 
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valoraciones con EDTA en presencia de indicadores metalocrómicos y por valoración 
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constantes de hidrólisis, asegurando un contenido total de 0.01 moles de iones. El sistema 
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ha reportado de forma previa [23].
Síntesis y caracterización de una perovskita simple
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El pH del medio se ajustó a un valor de 4.0 mediante la adición lenta de una disolución 
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de coordinación tipo citrato y evitar potenciales reacciones de hidrólisis ó precipitados 
insolubles, de acuerdo con la información derivada del análisis y modelamiento propuesto 
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de autocombustión y la subsecuente obtención de un conglomerado de polvos cerámicos, 
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carbonosos remanentes de la etapa preliminar. El análisis del precursor mediante 
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de especies tipo citrato y posibilitaron evaluar la temperatura óptima para la consolidación 
de la fase cristalina buscada. 
La formación de la fase, la pureza y la morfología del sólido se determinó por difracción 
de rayos X (XRD), en un equipo PANalytical X'pert PRO MPD, con detector Ultrafast 
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la señal de difracción más característica utilizando el programa Scherrer Calculator. El 
(D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4B((H"N**N=_!!""
"(MB("(*	N6 y W, con imagen digital y analógica EDX y en 
un equipo JEOL 2100 con cañón termoiónico de LaB6 con un voltaje de aceleración 
de 200 kV dotado con cámara CCD de adquisición de imágenes de alta resolución. La 
"$"*B($ 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(XRF), en un espectrómetro secuencial de rayos X por dispersión de longitudes de onda 
S4 Pioneer, Bruker.
3    Análisis y discusión de resultados
3.1     Síntesis en medio acuoso
   
En la parte inicial del proceso de síntesis, la preparación y la naturaleza de los 
precursores del sistema La0.8 Sr0.2 CrO3 está sujeta a la presencia en el medio de reacción 
de distintas especies cuya existencia predomina y evoluciona en función del pH, de la 
"((B(("*#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de las potenciales reacciones que pueden tomar lugar bajo este tipo de condiciones, 
cobra una importancia inusitada debido a que evita la formación de especies insolubles 
" (" ** H $"J( 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existe preferentemente en forma de especies La3+ y LaOH2+, al tiempo que el complejo 
sólido La(OH)3(c) precipita a pH > 10.0 mientras la formación del respectivo compuesto 
de coordinación de La(Cit), se establece en un intervalo de pH considerablemente amplio 
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demostrado que el catión La3+ forma compuestos poliméricos de coordinación con 
estructura [La(Cit)(H2O)2\"***"(U$$(*-*"($"*
°C y cristalizan en el grupo espacial monoclínico C2/c con a =57b = 8.822(2) 
Å, c =!!57!57%=**"(**(*"(*N3+ 
(4"*""*_&_"(("(*"H"(#"$((*4
en la cual el citrato se coordina a tres átomos de lantano, con la formación de quelatos 
"(("((* $(*"("$ )*"$$(
$"*"(D**$(61'19:1#B("*;Z\
De igual forma, se ha encontrado que el catión estroncio existe en las formas Sr2+ y 
SrOH+ en un amplio intervalo de pH, sin embargo comienza a precipitar como especie 
Sr(OH)2 a pH > 8.0 y aunque en la actualidad se conocen diferentes conformaciones 
"$U* "<57<52Cit)+ y SrCit que son estables en intervalos de pH que 
dependen de factores como el pH y la relación Sr2+	" **($D*
*- ) *" *  J " )*  9* Z\ *^( "* *
el catión Sr2+ puede coordinarse con ocho átomos de oxígeno y dos especies citrato, 
conformando un compuesto de coordinación tridentado tipo [Sr3(C6HO)(H2O)2\2O, 
en el que los grupos citrato pueden encontrarse ubicados de forma asimétrica en una 
conformación extendida favorecida cuando se emplean cationes divalentes como se indica 
en la Figura 1.
Figura 1.  Diagrama de distribución de especies en función del pH para la síntesis del compuesto 
de  La

 Sr

 CrO3 en presencia de ácido cítrico.
Para el caso del cromo,  la situación es más compleja, ya  que este no forma  quelatos 
de citrato bajo las condiciones de concentración y temperatura aquí establecidas, 
permaneciendo en forma de especies insolubles Cr2O3(cr), las cuales persisten en la mayor 
   *  5!7  *  *" "* (* Z\ )( ""
establecer que bajo determinadas condiciones, el catión Cr3+ puede interactuar con 
ligandos del ácido cítrico en medios amoniacales, produciendo sistemas binarios de tipo 
(NH4)4[Cr(C6H4O)(C6HO)].3H2O, que cristalizan en un grupo espacial monoclínico 
I2/a, con parámetros de celda a =57b = 10.006(6) Å, c =!57
!!
3
, los cuales han sido ampliamente caracterizados por análisis 
$(61'19:1*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(C6HO)]!#"*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trabajadas en el presente trabajo, es posible obtener un compuesto de coordinación de estas 
características, donde los dos ligandos citrato poseen diferentes estados de desprotonación 
que se relacionan con la esfera de coordinación del Cr3+, revelando que el pH es un 
parámetro crucial en la formación de estos compuestos. Similarmente, el modelamiento 
"*" $B (J H     * *( ( # ((  
hidrólisis, formando especies solubles que pueden ayudar en el proceso de consolidación 
de la fase homogénea buscada en el medio de reacción planteado [23]. 
Así, con las condiciones de síntesis ajustadas se procedió a tratar  la disolución 
#"$&(!)"*)*#"$B((H*B%&)*
el inicio del proceso de autocombustión y la subsecuente obtención de un conglomerado 
de polvos cerámicos.
3.2    Caracterización
=*"*"K (#" 561'7	 N 4B(  *" "-(" 
"*""$4B("$-*B("(J$B"-(B((*""("*
funcionales asociados a la presencia de grupos citrato. En la Figura 2, se muestran los 
diferentes  espectros de  los sistemas más representativos de la serie sintetizada, junto 
con sus correspondientes bandas de absorción, que indican una alta homogeneidad 
"$"*"( ( "* #(* *"* N -(   $

, se debe a la 
-B(  ( >_   -  ! $

 a la vibración del OH libre del 
grupo citrato, el cual puede desplazarse a mayores frecuencias debido a que genera el 
fortalecimiento del enlace OH. Además, pueden ser debidas a las vibraciones simétricas y 
asimétricas de los enlaces OH de moléculas de agua, derivadas del proceso de síntesis del 
material, típicamente localizadas a 3.413 y 3.163 cm.
Las bandas ubicadas hacia 2.340 y 2.360 cm, corresponden con  modos de tensión 
asociados a la presencia de CO2, ocluido entre los poros del material en el proceso 
 #"$B(  "* *"* $(*  -( - )  $

, puede 
(J*"(-"(**(*(*B((&_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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
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de ácidos carboxílicos alifáticos saturados, relacionada con el aumento del pH del sistema 
("(*"B(*"""""*M-$

, puede 
asociarse al modo de tensión asimétrico del COO de un compuesto de coordinación 
unidentado, que eventualmente puede desplazarse hacia bajos números de onda que 
también están relacionados con el mismo modo vibracional, pero en un compuesto de 
""(B(-(" "(N-($

, puede corresponder con el 
modo de tensión simétrico del COO*"""$*"*""(B(-("*
de igual forma, puede contener información relacionada con el grupo funcional NH4
+
. 
Otra banda es la ubicada a 1.231 cm, y que corresponde al modo de tensión del enlace 
&_"("(U**D"U"5&3COOR), que pueden formarse en el 
proceso de secado de los soles de ácido cítrico. Las señales correspondientes con la banda 
    $

 "*"(( "(  $""  (*B( 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información sobre el NH4OH adicionado en el proceso de ajuste del pH del medio de 
B(N*-(*-*-"(^$""(!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
, corresponden 
con el enlace de los diferentes cationes metálicos de La3+, Sr2+ y Cr3+ con grupos OH 
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en función del pH, además de sufrir ligeros desplazamientos hacia longitudes de onda 
$D* -* =* *B( "(J$ H    $" *""  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material, favorece la obtención de especies diméricas de ácidos carboxílicos, así como el 
establecimiento preferente de compuestos de coordinación bidentados por parte del grupo 
COO#"$(""*(*>_
Figura 2. Espectro infrarrojo del precursor de La

 Sr

 CrO3 	



con sus principales bandas de absorción.
N-($

 indica la presencia de un carbonilo neutro, mientras que la 
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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
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quelato formado en el proceso de reacción, la banda a 1.231 cm es consistente con el 
(&_*(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""-*"(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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
, que posee carga negativa y, por lo tanto, es un sistema resonante.
$D*"*U**"*((-(--B(*$U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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
, que en los precursores estaría contenida en la banda ancha alrededor 
$

 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-($

 que puede contener información del grupo 
&__U*6($( $( #( *$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la biblioteca espectral de referencia, en la cual se demuestra la presencia de grupos 
funcionales similares a los mostrados por el precursor obtenido. Comparando la posición 
de las bandas de absorción observadas en el espectro del ácido cítrico con la tabla 1 de 
bandas esperadas, se puede realizar la asignación y comprobar algunos grupos moleculares 
en común presentes en los precursores obtenidos.
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Tabla 1. Posición de las bandas de absorción infrarroja en el precursor de La

 Sr

 CrO3 
comparadas con la base de datos SDBS.
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enlaces OH de las moléculas de agua.
La deshidratación continúa hasta la eliminación de agua intramolecular a temperaturas 
(*"*&$*$"$"*(#"$B(**$"(*
(&"$M"$(B(***5_7Z!\
2 607 M-O Tensión (antisimétrica m ) 
3 843 M-O Tensión (simétrica  m ) 
4 896 C-O Tensión (simétrica  m ) 
5 1078 C-O, C-H Tensión (ƒ) 
6 1231 C-O Tensión (ƒ) 
7 1385 COO - Deformación ( m ) 
8 1591 COO - Deformación () 
9 1729 C=O Tensión (ƒ) 
10 1855 C=O Vibraciones secundarias, tensión (ƒ, 2 bandas) 
11 2340 O=C=O Tensión ( m ) 
12 2360 O=C=O Tensión ( m ) 
13 3163 N-H O-H Tensión ( m ) 
14 3413 O-H Tensión (ƒ, ancha) 
15 3791 O-H Tensión (ƒ, ancha) 
 
Banda Número de onda (cm -1 ) Enlace Tipo de vibración 
1 410 M-O Flexión ( m ) 
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La

 Sr

 CrO3 
obtenido por el método de polimerización-combustión.
Posteriormente, el precursor evoluciona a un máximo, relacionado con la eliminación 
$"D( 5&2, CO, CO2 y C3H6($(7(&54"(
II), mostrando una ligera estabilización en el peso, con pérdidas variables. En este punto, 
cuando la mayoría de la materia orgánica se ha destruido y la eliminación de las especies 
carbonatadas se ha completado, puede observarse en la muestra, una señal exotérmica a 
¡&:)""*"$(""-(B(*""/K"(*"
para la estabilización de la fase cristalina del compuesto La0.8 Sr0.2 CrO3. La naturaleza 
"*"$*"*H**((**)(*"(Z\
y de acuerdo con diferentes reportes y evidencias, se admite la formación de especies 
relacionadas con carbonatos, oxocarbonatos metálicos y otros óxidos intermedios formados 
("*"(***-H****(*$"#*"*(*(/*
*"*!%&)*"*&=(**("((*(*"(*(**
se han comparado diferentes curvas de TGA, entre precursores preparados mediante rutas 
HK$)^$*)$"*"H*U*J(**""$"*"(*
similares, pueden darse alrededor de los 800 ºC y corresponden con una señal endotérmica 
seguida por una de tipo exotérmica que incluso, mediante curvas de DTA en nitrógeno, 
han mostrado un comportamiento similar, asociado a las pérdidas de peso por presencia 
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procesos de reorganización estructural. En consecuencia, los análisis permitieron localizar 
una temperatura ideal de tratamiento térmico, que no sólo favoreció la obtención del 
sistema de La0.8 Sr0.2 CrO3, sino que además evitó la eventual volatilización de especies de 
cromo asociadas a este compuesto.
%&
'  
( ) )*%$+ El espectro de difracción de rayos X del material 
calcinado y mostrado en la Figura 4, fue analizado y comparado con la base de datos del 
programa X`Pert High Score, permitiendo determinar una gran similitud con el material 
de referencia La0.8 Sr0.2 CrO3'&<:	!B/""-("(*(-"
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grupo espacial Pm-3m, con parámetros de celda a = 3.860 Å, b =3.860 Å, c =3.860 Å y 
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La indexación y la estimación del tamaño de cristalito se realizaron utilizando las 
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una fase secundaria de óxidos de lantano y estroncio La2O3 y SrO respectivamente, que 
no se integraron a la estructura cristalina por efectos de las bajas temperaturas de síntesis, 
" *""-"(4$* *(4"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"("
la fase cristalina buscada, como se indica en la Figura 4. La determinación del factor 
de tolerancia del sistema, se realizó mediante el programa SPuDS (Structure Prediction 
:("*<"#+7"(J$("*-"*Pm-3m con un valor 
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análisis por microscopía electrónica permitieron evaluar la morfología, la textura y las 
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Figura 5. Imágenes de microscopía electrónica de barrido para la muestra calcinada de  
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Los resultados de microscopía electrónica de transmisión, permitieron desarrollar 
un conteo estadístico de la estimación del tamaño de los cristalitos nanométricos de 
morfología regular que conforman el conglomerado de polvos cerámicos sintetizados, 
orientados de forma preferencial en el plano (1 1 2), con tamaños promedio de 44.8 nm 
!($*(*((*($(("#B(N*
micrografías no evidencian la formación o presencia de residuos carbonosos remanentes 
del proceso de autocombustión, lo que sugiere la efectividad del proceso propuesto, como 
se indica en la Figura 6.
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Figura 6. Micrografías electrónicas de transmisión y distancia interplanar para la muestra de La

 Sr

 CrO3.
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nm con un área de 81 m² g, dichos resultados, guardan relación con los derivados del 
estudio por difracción de rayos X y microscopía electrónica, en los cuales puede verse 
"$"$U""*K(**"(J*B"La0.8 Sr0.2 CrO3  ciertas características 
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muestra en la Tabla 2. 
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correlación entre la composición nominal y obtenida, como se indica en la Tabla 2 y 
6
 
Área 
superficial 
BET ( m² g -1 ) 
Composición elemental 
(%) Total La Sr Cr O 
81 48.6 7.66 22.56 20.99 100 
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                obtenido a partir de los análisis de microscopía electrónica de barrido.
A partir de estos resultados, es claro que se mantiene una estrecha relación con 
los valores estequiométricos buscados, lo anterior valida el método propuesto y las 
temperaturas de calcinación para lograr la fase cristalina sin pérdidas por volatilización 
 **  "$" = *"  ?"*( "-("  "* *"*  $*"
""*H*$*((6"(*J"(""*;(#(B(
de la energía de los niveles atómicos de los elementos detectados, las señales encontradas 
se integraron y normalizaron respecto al elemento de mayor intensidad evidenciando la 
presencia de los elementos componentes del óxido sintetizado.
4    Conclusiones
=( * -" H $"*" H  $U""  "$4B("$-*B(
con ácido cítrico permite la síntesis a baja temperatura de materiales nanométricos, 
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etapa como precursor metalorgánico presenta bandas de vibración infrarroja características 
y asociadas con la formación de compuestos de coordinación a manera de citratos, lo 
cual favorece la obtención de compuestos homogéneos, solubles y de alta pureza, que 
poseen temperaturas de consolidación de fase cristalina relativamente bajas alrededor de 
los 483 °C. La caracterización estructural del material mediante difracción de rayos X, 
(B "-(B(( *B"^-"*H"$KJ(*"""(
material  La0.8 Sr0.2 CrO3 , con parámetros de red coherentes con una fase pura del material. 
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Finalmente, los análisis microestructurales realizados con microscopía electrónica SEM 
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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 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construcción de componentes electrodicos para pilas de combustible de óxido sólido, pues 
supone una mejora en el estado del arte esperado en la síntesis de este tipo de materiales. 
Al respecto es claro que el modelamiento de las condiciones de síntesis en medio acuoso, 
evitando la segregación de componentes insolubles y el control sobre la presencia de fases 
heterogéneas determinaron el éxito de la metodología propuesta en el presente trabajo.
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